i 



EP0612709B1 

Publication Title: 

Purification of pentafluoroethane 

• 4 

Abstract: 

The invention relates to the purification of pentafluoroethane (F125) containing 
chloropentafiuoroethane (F15). The F-125-F115 mixture to be purified is 
subjected to a fluorination stage to convert F115 into hexafluoroethane (F116) 
which is then separated from F125, for example by distillation. 
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Description 

La presente invention concerne la purification du pentafluoroethane (ci-apres F125) contenant du chloro- 
pentafluoroethane (F115) et a plus particulierement pour objet un proc^d^ de purification consistant a 
5 soumettre un melange F125-F115 k des conditions de fluorations telles que le F115 est transform^ en 
hexafluoroethane (F116), 

Le F125 est un H.F.C. (HydroFluoroCarbone) qui peut etre utilise comme substitut au F115 (un CFC ou 
ChloroFluoroCarbone) dans le domaine de la refrigeration basse tenr)p4rature. 

Les precedes connus pour Tobtention du F125 comprennent entre autres la fluoration du perchlorethy- 
10 lene ou de ses derives f lucres comme le l,l-difluoro-1.2,2-trichloroethane (F122). le 1,l-dichloro-2,2,2- 
trifluoro^thane (F123) et le 1-chloro-1,2,2,2-t6trafIuoro6thane (F124), la fluoration du chlorotrifluoro6thylfene 
(F1113) ou la reduction chlmique du F115, notamment Thydrogenolyse de ce dernier. Dans la majorite des 
cas, ces voies de synthese du F125 conduisent soit par formation de sous-produits due aux temperatures 
eiev^es n^cessaires k robtention de rendements 6\ey/6s en F125 (cas des reactions de fluoration), soit en 
75 raison de conversions non quantitatlves du produit de depart (cas de Tliydrogenolyse du F115), a un F125 
brut qui est pollue par des quantites non negligeables (plusieurs centaines de ppm k plusieurs dizaines de 
pour cent) de F1 1 5. 

Comme indique dans le brevet US 5 087 329, la separation des composes F125 et F115 par distillation 
est tres difficile, voire Impossible si Ton souhaite obtenir une teneur tres faible en F115. 

20 Or, on s'oriente actuellement vers un F125 commercial de grande pureti dont la teneur en F115 serait 
de Tordre d'une centaine de ppm. En raison des difficultes rencontrees pour separer les composes F125 et 
F115, robtention de teneurs aussi faibles en F115 ne parait pas accessible avec un train de distillation de 
, taille realiste. On recherche done actuellement des proc6d6s de purification du F125 permettant d'acc^der 
a ces teneurs tres faibles en F1 15. 

25 Le proc6d6 de separation du F125 et du F115 d^crit dans le brevet US 5 087 329 precite fait appel a la 
distillation extractive consistant, avant distillation, a ajouter au melange F125-F115 un agent d'extraction 
constitue par un hydrocarbure fluore en C1-C4 eventuellement hydrogene efou chlor6 ayant un point 
d'ebullition compris entre -39 'C et +50*C. Comme exemples de tels agents d'extraction, le brevet 
mentionne le 1 ,2-dichlorotetrafluoroethane (F114), le 1,1-dlchlorotetrafluoroethane (F1l4a), le 1,1,2-trichloro- 

30 trif luoro6thane (F1 1 3), le 1 ,1 ,1 -trichlorotrifluoro6thane (F1 1 3a), le 2-chloro-1 ,1 ,1 ,2-t6traf luoroethane (F1 24), le 
2,2-dichloro-1,1,1-trifluoro6thane (F123). le trichlorofluorom^thane (F11) et I'octafluorocyclobutane (F-C318). 

Dans la demande de brevet EP 508 631 qui decrit la production de composes H.F.C. par reduction 
chlmique en phase liquide de composes chlores, brom^s ou lodes avec un hydrure metallique ou un 
complexe d'un tel hydrure. il est indlqu6 que ce proc6d6 peut etre intSressant pour purifier certains H.F.C. 

36 comme le F125. La purification du F125 n'est pas exemplifiee. Par contre, I'exemple 6 decrit la reduction 
du F115 par LIAIH4 dans du diglyme ; le mellleur resultat Indique une conversion du F115 en F125 de 60 
%. 

II a maintenant ete trouve qu'il est possible de fluorer un melange F125-F115 pour transformer le F115 
en F116 avec une bonne conversion, sans pratiquement alterer le F125. Des lors, une simple distillation du 
40 F116 forme permet d'acceder h un F125 contenant seulement quelques centaines de ppm de F115. 

La presente invention a done pour objet un precede de purification du F125, caracterise en ce quMI 
consiste h soumettre a une fluoration le melange F125-F115 a purifier, puis a separer le F116 form6. 

Toute methode de fluoration connue permettant la conversion du F115 en F116 sans d^grader des 
quantites trop importantes de F125 peut etre mise en oeuvre pour realiser la premiere etape du precede de 
45 purification selon invention. 

La fluoration du F115 en F116 etant relativement difficile, elle necesslte des moyens de fluoration 
severes. Bien qu'on puisse operer en phase liquide avec des agents de fluoration puissants tels que SbFs, 
on pr6fere mettre en oeuvre une fluoration catalytique en phase gazeuse avec HF qui presente Pavantage 
d'etre facilement industrialisable et d'etre applicable h un proc6d6 continu, sans n^cessiter des r6g6n6ra- 
60 tions ou des changements de charges catalytiques trop frequents. 

Le catalyseur utilise pour la fluoration en phase gazeuse peut §tre choisi parmi tous les catalyseurs 
massiques ou supportes, connus de Thomme de Tart pour ce type de fluoration. A titre non limitatif. on peut 
mentionner plus particulierement : 

- les catalyseurs k base de chrome, de nickel et/ou de magnesium supportes sur un materiau 
55 compatible avec Tacide fluorhydrique tel que. par exemple. le charbon, Talumine et le trifluorure 

d'aluminium, 

- des catalyseurs massiques tels que Talumine, les derives du chrome, en particulier un oxyde de 
chrome III. ou des mixtes a base de chrome et d'un autre constituent comme, par exemple, le nickel, 
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le magnesium ou le zinc. . , 

Sont plus particuli&rement pr6f6rSs pour la mise en oeuvre du precede selon Tinvention les catalyseurs 
Cr203 massiques, les catalyseurs Ni-Cr massiques tels que decrits dans la demande de brevet EP 546883 
dont le contenu est incorporS Ici par reference, et les catalyseurs mixtes a base d*oxydes, halogenures 
5 et/ou oxyhalogSnures de nickel et de chrome d^pos^s sur un support constitu^ de fluorure d*atuminium ou 
d'un melange de fluorures d'aluminium et d'alumine. Ce dernier type de catalyseur est d^crit dans la 
demande de brevet FR 2 669 022 dont le contenu est incorpore ici par reference. 

Pour un catalyseur donn^. les conditions opdratoires de la fluoration en phase gazeuse du melange 
F125-F115 & purifier dependent de Tobjectif souhait6 en F115 r^siduel et sont generalement les sulvantes : 
10 a) La temperature de la reaction est generalement comprise entre 300 et 600 C ; plus elle est ^levee. 
plus grande est la conversion du F115. Cependant, puisque des temperatures trop eiev^es peuvent §tre 
a Torigine d'une decomposition importante du F125 et peuvent etre dgalement prejudiciables h la duree 
de vie du catalyseur. la gamme des temperatures pref^rees est comprise entre 350 et 550 'C, et plus 
particulierement entre 380 et 480 • C. 
75 b) Le temps de contact, calcule comme etant le temps de passage des gaz (dans les conditions 
reactionnelles) k travers le volume de catalyseur en vrac, est compris entre 3 et 300 secondes, et plus 
particulierement, entre 15 et 200 secondes. Ik aussi. il doit etre ajust6 en fonction de Tobjectif en F115 
residuel recherche. Une augmentation de ce temps de contact abaisse les concentrations en F115 
residuel, mais en contrepartie les volumes de F125 traites sont plus faibles et generalement les reactions 
20 parasites de degradation du F125 sont tegerement augment^es. A la difference de la temperature, ce 
parametre influe peu sur la desactivation du catalyseur ; par consequent, la marge de manoeuvre sur ce 
parametre est plus importante et une optimisation de ce temps de contact permet d'aboutir au meilleur 
compromis entre teneur en F115 residuel et productivity de Tinstallation. 

0) Le debit d'HF -exprime pour des raisons pratiques par le rapport molaire HF/organiques (F125 + 
25 F^^5y depend de la proportion de F115 dans le brut a traitor. Ce rapport molaire influe sur le produit 
final purifie (teneur en F115), mais egalement sur la stabilite du F125 et indirectement sur la dur^e de 
vie du catalyseur. II peut etre compris entre 0,05 et 20. Un bon compromis entre une conversion du 
F115 eievee et des quantitds raisonnables d'HF n'ayant pas r^agl. r6duit cette fourchette aux valours 0.5 
^10. Pref^rentiellement on utilisera un rapport molaire compris entre 0,6 et 5. 
30 d) Dans des conditions op^ratoires susceptibles d'encrasser le catalyseur [faible rapport molaire, 
temperatures eievdes (>500 • C)]. il peut etre judicieux d'introduire avec les r^actifs, de I'oxygfene h faible 
teneur. Cette teneur peut varier selon les conditions operatoires entre 0,02 et 5 % par rapport aux 
reactifs organiques (pourcentage molaire), Cet oxydant a pour but de reagir avec les "lourds" qui sont a 
I'origine de Tencrassement du catalyseur. 
36 e) La reaction de fluoration selon invention peut etre menee k la pression atmospherique ou h une 
pression supeheure h cette derni&re. Pour des raisons pratiques, on operera generalement dans une 
zone allant de 0 a 25 bars relatifs. 

f) Les materiaux utilises pour la construction de Tinstallation doivent etre compatibles avec la presence 
d'hydracides tels que HCI et HF ; ils peuvent etre choisis en "Hastelloy" ou en "Inconer qui sont 

40 resistants aux milieux corrosifs contenant ces hydracides. 

g) Selon Tobjectif recherche, notamment pour atteindre des teneurs en F115 de i'ordre de la centaine de 
ppm. il peut s'averer utile d'utiliser plusieurs reacteurs en serie. 

Apr§s I'etape de fluoration, le F116 forme et les eventuels sous-produits (trifluoromethane. CO. CO2) 
peuvent etre facilement separes du F125, par exemple par simple distillation puisque leurs points 
45 d'ebullition sont trhs eioignes de celui du F125. 

Bien que le precede selon Tinvention puisse etre applique & des melanges F125-F115 contenant des 
teneurs eievees en F115 (par exemple jusqu'a 30 %), il est plus particulierement destine a la purification 
d'un F125 brut dont la teneur molaire en F115 n'exc&de pas 10 %. Par ailleurs, ce F125 brut k purifier peut 
egalement contenir. en faibles proportions, des sous-produits resultant de sa synthase (F123, F124, F143a, 
50 F134a, HCI, ...). 

La mise en oeuvre du precede selon invention permet d'obtenir du F125 commercial de trfes grande 
purete avec une teneur residuelle en F115 abaissee, dans certains cas. jusqu'a la centaine de ppm. La 
fluoration en phase gazeuse permet d'obtenir ce degre de purete en utilisant des installations industrielles 
fonctionnant en continu ; cependant, dans certains cas, des variantes telles que des fluorations en phase 
55 liquide peuvent s'averer mieux adaptees k ce probl&me de purification du F125. 
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Les exemples suivants illustrent Tinvention sans la limiter. 

EXEMPLE 1 



1A - PREPARATION ET ACTIVATION DU CATALYSEUR 

Dans un ^vaporateur rotatif, on place 250 ml d'un support contenant en poids 73 % de fluorure 
d'aluminiunf^ et 27 % d'alumine, obtenu dans une etape precedente par fluoratlon d'alunr^ine GRACE HSA 
en lit fluidisS vers 300*C 2i {'aide d'air et d'aclde fluorhydrique (concentration volumique de 5 3i 10 % de 
cet aclde dans I'air). L'alumine GRACE HSA de depart pr^sente les caract6ristiques physico-chimiques 
suivantes : 

- forme : billes de 1-2 mm de diamfetre 

- surface BET : 220m2/g 

- volume poreux : 1 ,2 cm^/g (pour les rayons de pores compris entre 4 nm et 63 um) 

- teneur en sodium : 600 ppm 

On prepare par ailleurs deux solutions aqueuses separSes : 
(a) solution chromique contenant : 



- anhydride chromique 


57 g 


-eau 


41 g 



25 (b) Solution m^thanolique contenant : 



- methanol 


81 g 


- eau 


1.8 9 



30 

Le melange de ces deux solutions est ensuite introduit. h temperature ambiante sous pression 
atmospherique et en 45 minutes environ, sur le support en agitation, Le catalyseur est alors s6ch6 sous 
courant d'azote, en lit fluidise, vers 110*C pendant 4 heures. 

On charge 100 ml (95 g) de catalyseur sec dans un r§acteur tubulaire en INCONEL de diamfetre 
35 interieur 27 mm et Ton monte la temperature a 120*C sous courant d'azote, a pression atmospherique. On 
maintlent ce traitement pendant une dizaine d'heures puis on remplace progressivement Tazote par de 
Tacide fluorhydrique en veillant a ce que Taugmentation de temperature n'excfede pas 95 • C et, lorsque Ton 
atteint un ratio molaire HF/N2 de 50/50, on eleve la temperature a 300 •C. 

Aprfes disparition des pics d'exothermie, on monte la temperature a 350 'C sous courant d'acide 
40 fluorhydrique pur (1 mole/heure) pendant 6 heures. 

Le catalyseur est finalement balaye sous courant d'azote avant de dSmarrer le test catalytlque. Les 
caractgristiques du catalyseur A ainsi ^ch6 et active sent les suivantes : 



- composition chimique (ponderale) 


. fluor 


52,0 % 


. aluminium 


22.0 % 


. chrome 


14,9 % 


. oxygdne 


11,1 % (comptement k 100) 





- proprietes physiques : 


55 


. surface BET 


22.7 m2/g 


. volume des pores d'un rayon compris entre 4 nm et 63 um 


0,38 cm3/g 




. surface des pores de rayon superieur a 4 nm 


21.9 m2/g 



EP 0 612 709 B1 



IB - FLUORATiON DU F115 DANS UN MELANGE F125r-F115 

Les performances du catalyseur A dans fa fluoration du F115 present dans un F125 brut ont ete testees 
a pression atmospherique. sans addition d'oxyg&ne, dans les conditions operatoires at avec les resultats 
5 rassemblSs dans le tableau 1 suivant. 

Le F125 brut de depart est pur a 98,3^ % (% rjiolaire), les impuretes majoritaires etant le F115 (1.54 
%) et le F124 (550 ppnn). 

TABLEAU 1 



10 





TEST N« 


11 


12 


13 




Conditions operatoires : 








15 


- Temperature ( • C) 

- Rapport molaire HF/F1 1 5 + F125 

- Temps de contact (s) 

- Age du catalyseur (h) 


450 
1 

18,3 
23 


450 
1,1 
33,4 
47 


500 
0.9 
16,9 
67 




Resultats : 








20 


- Taux de transformation global du F115 

- Selectivite en F116 (%) 

- Taux de transformation global du F125 (%) 

- Teneur en F115 dans le F125 purifle (% molaire) 


56,5 
- 100 
0.14 
0,67 


72,7 
- 100 
0.16 
0.42 


59,1 
- 100 
0,3 
0.63 



25 

Les sous-produits formes et Identifies, aprfes neutralisation des acides (HF et HCI) par lavage, sent le 
F23(CF3H)etduCO/C02. 

EXEMPLE 2 

On prepare un catalyseur B a base de nickel et de chrome deposes sur AlFs. On op&re comme h 
Texemple 1A, mais en utilisant les deux solutions aqueuses suivantes : 
(a) solution chromique additlonnee de chlorure de nickel contenant : 

35 



- anhydride chromique 


12,5 g 


- chlorure de nickel hexahydrat6 


29 g 


- eau 


42 g 



40 

(b) Solution m^thanolique contenant : 



- methanol 


18g 


- eau 


33 g 



Apres sechage et activation, les caracteristiques du catalyseur B sent les suivantes : 



- composition chimlque (ponderale) 


. fluor 


64,4 % 


. aluminium 


27,2 % 


. nickel 


3,8 % 


. chrome 


3.3 % 


. oxygfene 


1 .3 % (complement h 100) 
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- propri6t6s physiques : 


. surface BET 

. volume des pores d*un rayon compris entre 4 nm et 63 urn 
. surface des pores de rayon superieur li 4 nm 


35,4 m2/g 

0,47 cm^/g 
32.8 m2/g 



Le tableau 2 sulvant rassemble les conditions op6ratoires et les r^sultats obtenus avec ce catalyseur B 
dans la fluoration. & pression atmospherique, du F115 contenu dans le meme F125 brut qu'a I'exemple IB. 

TABLEAU 2 



TEST N-* 


21 


22 


23 


Conditions operatoires : 








- Temperature ( ' C) 


450 


450 


500 


- Rapport molaire HF/F1 15 + F125 


0,9 


1 


1 


- Temps de contact (s) 


19.9 


35,5 


18.1 


- Age du catalyseur (h) 


24 


48 


72 


Resultats : 








- Taux de transformation global du F115 (%) 


64.3 


80.5 


39,6 


- Selectivite en F116 (%) 


95 


94 


98 


- Taux de transformation global du F125 {%) 


<0.1 


<0,1 


0,2 


- Teneur en F115 dans le F125 purifi^ (% molaire) 


0.55 


0,3 


0,93 



Comme k Texemple 1A, les sous-produits formes et identifies aprfes lavage, sont le F23 (CF3H) et du 
CO/CO2. 

EXEMPLE 3 

On prepare un catalyseur C selon Tinvention dont les teneurs en chrome et en nickel sont sensiblement 
le double de celles du catalyseur B. On opere comme a I'exemple 1A, mais en utilisant les deux solutions 
aqueuses suivantes : 

(a) solution chromlque additionn^e de chlorure de nickel contenant : 



- anhydride chromique 


25 g 


- chlorure de nickel hexahydrat^ 


58 g 


- eau 


40g 



(b) Solution methanolique contenant : 



- nf)§thanol 


35 g 


- eau 


30 g 



Aprfes sSchage et activation, les caract^ristiques du catalyseur C sont les suivantes : 



- composition chimique (ponderale) 


. fluor 


58.5 % 


. aluminium 


25,1 % 


. nickel 


6.8 % 


. chrome 


5.6 % 
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- propri^t^s physiques : 


. surface BET 


15.1 m2/g 


. volume des pores d'un rayon compris entre 4 nm et 63 urn 


0,382 cm3/g 


. surface des pores de rayon sup^rieur 2i 4 nm 

>« » 


18m2/g 



Le tableau 3 suivant rassemble les conditions op^ratoires et les r^sultats obtenus avec ce catalyseur C 
dans la fluoration, a pression atmosph4rique. du meme F125 brut qu'a Texempie IB. 

TABLEAU 3 





TEST N« 


31 


32 


33 


34 


35 


75 


Conditions operatoires 














-Temperature CC) 


450 


450 


450 


450 


450 




- Rapport molaire 


1 


1.1 


1.2 


0.8 


0.6 




HF/F115 + F125 












20 


- Temps de contact (s) 


25 


101 


103 


100 


107 




- Age du catalyseur (h) 


24 


48 


94 


118 


190 




Resuitats : 














- Taux de transformation 


87 


98.2 


99.4 


97,7 


96.8 


25 


global du F115 (%) 














- Selectivite en F116(%) 


- 100 


100 


- 100 


- 100 


100 




- Taux de transformation 


<0,1 


0.2 


0,2 


0,25 


0,4 




global du F125 (%) 














- Teneur molaire en F115 


0.2 % 


270 ppm 


100 ppm 


350 ppm 


600 ppm 


30 


dans le F125 purifig 











Les sous-produits formes et identifies apr&s lavage sent les m§mes qu'aux exemples 1 et 2. 



EXEMPLE 4 

On utilise un catalyseur massique a base d'oxyde de chrome active de la fagon suivante : 

On charge 100 ml (134 g) d'oxyde de chrome III dans un reacteur tubulaire en INCONEL de diametre 
int^rieur 27 mm et Ton monte la temperature h 120*0 sous courant d'azote. a pression atmosph^rique. On 
maintient ce traitement pendant une dizaine d'heures puis on remplace progressivement I'azote par de 
Tacide fluorhydrique en veillant k ce que Taugmentation de temperature n'excfede pas 95*0 et. lorsque Ton 
atteint un ratio molaire HF/N2 de 50/50, on eleve la temperature a 300*0. 

Apres disparition des pics d'exothermie, on monte la temperature a 350 "C sous courant d'acide 
fluorhydrique pur (1 mole/heure) pendant 15 heures. 

Le catalyseur est finalement balaye sous courant d'azote avant de d^marrer le test catalytique. Les 
caracteristlques du catalyseur D ainsi s^che et active sent les suivantes : 



- composition chimique (pond6rafe) 


. fluor 


26.9% 


. chrome 


53.3 % 


. oxygfene 


' 19,8 % (complement h 100) 



55 
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- propri^t^s physiques : 


, surface BET 


101 m2/g 


. volume des pores d'un rayon compris entre 4 nm et 63 urn 


0,13cm3/g 


. surface des pores de rayon sup^rieur It 4 nm 


35.9 m2/g 



Le tableau 4 suivant rassemble les conditions op^ratoires et les r^sultats obtenus avec ce catalyseur D 
dans la fluoration, k pression atmosph^rique, du F115 contenu dans te meme F125 brut qu'^ I'exemple IB. 

TABLEAU 4 



TEST 


41 


42 


43 


Conditions operatolres : 








- Temperature ( • C) 


450 


450 


400 


- Rapport molaire HF/F115 + F125 


1 


1 


1 


- Temps de contact (s) 


24 


100 


95 


- Age du catalyseur (h) 


19 


41 


108 


Resultats : 








- Taux de transformation global du F1 15 (%) 


90.3 


100 


91,6 


- Selectivity en F116(%) 


- 100 


- 100 


- 100 


- Taux de transformation global du F125 (%) 


1.3 


2.5 


1 


- Teneur en F115 dans le F125 purifie (% molaire) 


0,15 


traces 


0,13 



Revendications 

1- Precede de purification d'un pentafluoroethane brut contenant du chloropentafluoro^thane, caracterise 
en ce qu*il consiste k soumettre le pentafluoroethane brut a une fluoration catalytique pour transformer 
le chloropentafluoroSthane en hexafluoro^thane. puis a separer ThexafluoroSthane formg. 

2. Procede selon la revendication 1 , dans lequel Thexafluoroethane forme est separe par distillation. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, dans lequel la fluoration est effectu^e en phase gazeuse au 

moyen d'acide fluorhydrique. 

4. Proc6d4 selon la revendication 3, dans lequel la fluoration est r6alis6e h une temperature comprise 
entre 300 et 600 'C. de preference entre 350 et 550 'C. et plus particulierement entre 380 et 480 •C. 

5. Precede selon la revendication 3 ou 4, dans lequel le temps de contact est compris entre 3 et 300 
secondes, de preference entre 15 et 200 secondes. 

6. Precede selon Tune des revendications 3 5, dans lequel le rapport molaire HF/pentafluoroethane + 
chloropentafluoroethane est compris entre 0,05 et 20. de preference entre 0,5 et 10. et plus partlculife- 
rement entre 0,6 et 5. 

7. Procede selon t'une des revendications 3^6, dans lequel la fluoration est effectuee k une pression 
allant de 0 & 25 bars relatifs, de preference h la pression atmospherique. 

8. Precede selon Tune des revendications 3 2k 7, dans lequel la fluoration est effectuee en presence 
d'oxygene. 

9. Precede selon Tune des revendications 3 a 8, dans lequel on utilise un catalyseur mixte h base 
d'oxydes, halogenures et/ou oxyhalogenures de nickel et de chrome deposes sur un support constitue 
de fluorure d'aluminium ou d'un melange de fluorure d'aluminium et d'alumine. 
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10. Procdde selon Tune des revendications 3 ar 8/dansrlequel on utilise un catalyseur massique Cr203 ou 
Ni-Cr. 

Claims 

5 

1. Process for the purification of a crude pentaflucy:oethane containing chloropentafluoroethane, character- 
ized in that it consists in subjecting the crude pentafluoroethane to a catalytic fluorination to convert 
chloropentafluoroethane to hexafluoroethane, and then In Isolating the hexafluoroethane formed. 

10 2. Process according to Claim 1 , in which the hexafluoroethane formed is isolated by distillation. 

3. Process according to Claim 1 or 2, in which the fluorination is performed in the gas phase by means of 
hydrofluoric acid. 

75 4. Process according to Claim 3, in which the fluorination is carried out at a temperature of between 300 
and 600 "C, preferably between 350 and 550 'C, and more particularly between 380 and 480 'C. 

5. Process according to Claim 3 or 4, in which the contact time is between 3 and 300 seconds, preferably 
between 15 and 200 seconds. 

20 

6. Process according to one of Claims 3 to 5, in which the molar ratio HF/pentafluoroethane + 
chloropentafluoroethane is between 0.05 and 20, preferably between 0.5 and 10. and more particularly 
between 0.6 and 5. 

25 7. Process according to one of Claims 3 to 6. in which the fluorination is performed at a pressure ranging 
from 0 to 25 bars gauge, preferably at atmospheric pressure. 

8. Process according to one of Claims 3 to 7, in which the fluorination is performed in the presence of 
oxygen. 

30 

9. Process according to one of Claims 3 to 8, in which a mixed catalyst is employed which is based on 
nickel and chromium oxides, halides and/or oxyhalides which are deposited on a support consisting of 
aluminium fluoride or of a mixture of aluminium fluoride and alumina. 

35 10. Process according to one of Claims 3 to 8, in which a bulk Cr203 or Ni-Cr catalyst is employed. 
Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Reinigung von technischem Pentafluorethan. das Chlorpentafluorethan enthalt. dadurch 
40 gekennzeichnet, daB man das technische Pentafluorethan einer katalytischen Fluorierung unterwirft. um 

das Chlorpentafluorethan in Hexafluorethan zu uberfuhren. und dann das gebildete Hexafluorethan 
abtrennt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , in dem das gebildete Hexafluorethan mittels Destination abgetrennt wird. 

45 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, in dem die Fluorierung in der Gasphase mittels Fluorwasserstoff 
durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, in dem die Fluorierung bei einer Temperatur zwischen 300 und 600 'C, 
50 vorzugsweise zwischen 350 und 550 • C. insbesondere zwischen 380 und 480 'C, durchgefuhrt wird, 

5. Verfahren nach Anspruch 3 Oder 4, in dem die Kontaktzeit 3 bis 300 Sekunden, vorzugsweise 15 bis 
200 Sekunden. betragt. 

55 6. Verfahren nach einem der Anspruche 3 bis 5, in dem das MolverhSltnis HF/Pentafluorethan + 
Chlorpentafluorethan zwischen 0,05 und 20, vorzugsweise zwischen 0.5 und 10. insbesondere zwischen 
0,6 und 5. betragt. 
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7. Verfahren nach einem der Anspruche 3 bis 6;1n dem die Fluorierung bei einem Druck von 0 bis 25 bar, 
insbesondere bei Atmospharendruck, durchgefuhrt wird. 

8. Verfahren nach einenr) der Anspruche 3 bis 7, in denr) die Fluorierung in Anwesenheit von Sauerstoff 
durchgefOhrt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 3 bis 8, in dem man einen Mischkatalysator auf Basis von Nickel- 
und Chromoxiden, -halogeniden und/oder -oxyhalogenlden verwendet. die auf einem Tragermaterial 
aufgebracht sind, das aus Atuminiumfluorid Oder einer Aluminiumfluorid/Alumlniumoxid-Mischung be- 
steht. 

10. Verfahren nach emern der AnsprUche 3 bis 8. in dem Cr203 Oder Ni-Cr ais Katalysator in Masse 
verwendet. 



